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Določitev karakterističnih temperatur (likvidus in solidus) nikelj – krom – železovih 
zlitin z uporabo DTA 
Povzetek 
Namen diplomskega dela je bil prepoznati osnovne termične efekte z beleženjem likvidus 
in solidus temperatur, ter določiti optimalni program segrevanja in ohlajevanja pri 
beleženju DTA signalov nikelj – krom – železovih zlitin. Problematika določevanja 
karakterističnih temperatur, Tliq. se pojavlja pri zlitinskih sistemih z nizko vrednostjo 
latentne toplote, HL, predvsem pri strjevanju in s tem povezano histerezno detekcijo 
likvidus temperature. Za uspešno izdelavo posameznih vrst nikljevih zlitin je določitev 
likvidus temperature, Tliq., ključnega pomena. Na podlagi likvidus temperature se določijo 
posamezna temperaturna področja, kjer vršimo posamezne tehnološke operacije 
sekundarne metalurgije (kot je oksidacija, rafinacija, in podobno) in tudi nastavitev 
parametrov za kontinuirno ulivanje slabov. Vse našteto pa neposredno vpliva na kakovost 
izdelane zlitine. Zadnje predvsem v smislu kontrole razvoja lite strukture v obliki makro 
in mikro izcejanja izdelanih slabov (kot polprodukta) z neposrednim vplivom na 
preoblikovanost pri vročem valjanju končnih produktov (nekonsistentno utrjevanje, 
poprava, rekristalizacija). 
Na podlagi kemične analize na niklju bogatih zlitin v času industrijske izdelave smo s 
komercialnim programom za simuliranje termodinamskega ravnotežnega strjevanja 
(Thermo-Calc) izračunali ravnotežni potek strjevanja in izrisali potrebne ravnotežne 
fazne diagrame. Prav tako smo odvzete vzorce zlitin analizirali z enostavno termično 
analizo (ETA), pri čemer smo posneli ohlajevalne krivulje in iz njih določili 
karakteristične točke strjevanja. Z metodo diferenčne termične analize (DTA) pa smo 
potrdili potek taljenja in strjevanja in s tem določili temperaturni interval strjevanja. 
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The aim of this thesis is to identify the basic thermal effects by recording liquidus and 
solidus temperatures, and to determine the optimal heating and cooling program by 
recording DTA signals of nickel – chromium – iron alloys. The problem of determining 
the characteristic temperatures, Tliq. occurs in alloy systems with a low value of latent 
heat, HL, especially in solidification process and the associated hysteresis detection of 
liquidus temperature. For the successful production of specific types of nickel alloys, the 
determination of the liquidus temperature, Tliq. is essential since based on the liquidus 
temperature, individual temperature ranges where we perform individual technological 
operations of secondary metallurgy (such as oxidation, refining, etc.) as well as the 
settings of parameters for continuous casting of slabs are determined. All of the above-
mentioned parameters directly affect the quality of the manufactured alloy. The latter 
mainly in terms of controlling the casted steel in the form of macro and micro secretions 
observable in the manufactured slabs (as an intermediate product) with a direct impact on 
the transformation during hot rolling of final products (inconsistent hardening, repair, 
recrystallization). 
Based on chemical analysis of nickel-rich alloys during industrial production we 
calculated the equilibrium solidification flow and developed the necessary equilibrium 
phase diagrams with a commercial program for simulating thermodynamic equilibrium 
solidification (Thermo-Calc). We also analyzed the alloy samples by simple thermal 
analysis (ETA) by recording the cooling curves and deriving the characteristic 
solidification points from the obtained data. With the method of differential thermal 
analysis (DTA) we confirmed the course of melting and solidification and thus 
determined the temperature interval of solidification. The microstructure of the sample 
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Diferenčna termična analiza 
Diferenčna vrstična kalorimetrija 
Termogravimetrična analiza 
Simultana termična analiza 
Enostavna termična analiza 
 
OM Optični  mikroskop  
XRF Rentgensko fluorestenčni spektrometer  
EOP Elektroobločna peč  
EOPP Elekroobločno ponovčno odstavno mesto  
VOD Vakuumsko oksidacijsko razogličevanje  




A625, A800H, A825 Oznaka nikljeve zlitine  
A825 * Zlitina Fe – ni odvzeta pri izdelavi A825, 
odvzeta na lokaciji EOPP 
 
Tliq. Likvidus temperatura [C] 
Tsol. Solidus temperatura [C] 
T Temperatura v Kelvinih [K] 
ΔT Sprememba temperature [C] 
ΔH Sprememba proste entalpije [J/g, J/mol] 
ΔHL, L Latentna toplota [J/g, J/mol] 








Gi Gibbsova prosta energija posameznih faz [J/mol] 
wi Utežni delež komponente [%] 
xi Sestava komponente [%] 
ΔG Sprememba Gibbsove proste energije [J/mol] 
t s, c Karakteristični čas potreben za stacionarni 
toplotni tok med vzorcem (“sample” ) in 
lončkom (“crucible” ) 
[s] 
t w, c 
 
Karakteristični čas potreben za stacionarni 
toplotni tok med steno peči (“wall”) in 
lončkom (“crucible”) 
[s] 
t.c.k. Telesno centrirana kubična mreža  
p.c.k. Ploskovno centrirana kubična mreža  
F Število faz  
K Komponenta  
P Prostorska stopnja  
L Tekoča faza  
A Komponenta A  
B Komponenta B  
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Problematika določevanja karakterističnih temperatur se pojavlja pri zlitinskih sistemih z 
nizko vrednostjo latentne toplote, ∆HL, predvsem pri strjevanju in s tem povezano 
histerezno detekcijo likvidus temperature. Za uspešno izdelavo posameznih vrst nikljevih 
zlitin je določitev likvidus temperature ključnega pomena. Na podlagi te temperature se 
določijo posamezna temperaturna področja, kjer vršimo posamezne operacije sekundarne 
metalurgije (kot je oksidacija, rafinacija) in tudi samo ulivanje. Vse našteto pa neposredno 
vpliva na kakovost izdelane zlitine. Zadnje predvsem v smislu kontrole makro in 
mikrostrukture, in omejevanje pretiranega izcejanja izdelanih slabov z neposrednim 
vplivom na preoblikovanost pri vročem valjanju (nekosistenčna poprava, rekristalizacija). 
Z mikrostrukturnimi preiskavami vzorcev nikljevih zlitin dobimo dober vpogled v 
osnovno lito strukturo za nadaljnjo obdelavo zlitine.  
V svojem diplomskem delu predstavljam primere izračunov ravnotežnih binarnih faznih 
diagramov in diagramov delež faz v odvisnosti od temperature večkomponentnih 
nikljevih zlitin, ki zahtevajo poznavanje Gibbsovih prostih energij posameznih faz, 
vezanih na sestavo in temperaturo pri konstantnem tlaku. Za izračun in izris smo uporabili 
komercialni program Thermo-Calc s termodinamsko bazo Gibbsovih prostih energij 
TCFE7 in bazo, ki je primerna zlitinam na nikljevi osnovi TCNI8. S programom smo 
določili karakteristične temperature naših prvotno planiranih nikljevih zlitin. V primerjavi 
z zlitinami binarnih in ternarnih sistemov je pri večkomponentnih sistemih 
napovedovanje karakterističnih temperatur manj zanesljiva metoda, zaradi pomanjkljivih 
eksperimentalnih podatkov, ki so potrebni za nastanek omenjenih termodinamskih 
podatkovnih baz. Za določanje karakterističnih temperatur pogosto uporabljamo termično 
analizo (TA). V tem delu je bila uporabljena simultana termična analiza (STA), ki je 
omogočila sočasno testiranje vzorcev z dvema termodinamskima metodama, t.j. 
diferenčno termično analizo (DTA) in termogravimetrijo (TG). Pri tem privzamemo 
prisotnost lokalnega termodinamskega in difuzijskega ravnotežja obravnavanih zlitin pri 
prehajanju faznih sprememb v odvisnosti od temperature. 
Nikljeve zlitine so podvržene večji stopnji podhlajevanja in izmerjena temperatura kaže 
večji in neponovljiv odmik od termodinamskega ravnotežja, kot je to dovoljeno za 
praktično uporabo. Efekt podhlajevanja je lahko tako izrazit, da je detektirana likvidus 
temperatura določena pri ohlajevanju (na dano ohlajevalno hitrost in maso vzorca), celo 
nižja od izmerjene solidus temperature pri segrevanju. Za omejitev tega efekta je bila 
pomembna pravilna izbira temperaturno-časovnih segmentov od velikosti in priprave 
vzorcev, ter sama umerjenost merilne opreme. Vzorce smo segrevali s hitrostjo 5 K/min 
v temperaturnem območju od sobne temperature do 1500 ºC, teža vseh vzorcev je bila 
približno 400 mg. S tem smo vplivali na časovno konstanto ts,c med vzorcem/Pt 
lončkom/Pt senzorjem. V izogib problematiki, vezani na ohlajevalni segment in 
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neponovljivo detekcijo karakterističnih temperatur, smo se posluževali segrevalnih DTA 
krivulj, ki so manj občutljive na izbrane hitrosti segrevanja za določevanje 
karakterističnih temperatur. So pa odvisne od izbrane mase vzorca. 
V predstavljenem diplomskem delu smo eksotermne efekte oziroma sproščanje toplote 
označili kot negativni odklon od bazične linije, endotermne efekte pa kot pozitivni 
odklon. Strjevanju zlitine smo sledili s pomočjo še ene TA in sicer z enostavno termično 
analizo (ETA). S prvim odvodom smo določili karakteristične temperature za vsako 
preiskovano nikljevo zlitino in na koncu primerjali rezultate z izračunom Thermo-Calc in 
eksperimentalno določenimi temperaturami z DTA. 
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1.1 Lastnosti in uporaba niklja in nikljevih zlitin 
 
Od leta 1751 spada nikelj med najbolj uporabne kovine, takrat ga je prvi pridobil švedski 
znanstvenik Cronstedt. Kovinski nikelj ima dobre lastnosti, kot so odlična 
preoblikovalnost, dobra oksidacijska in korozijska odpornost ter velika trdnost pri visokih 
temperaturah, ter navsezadnje duktilnost. Zaradi visoke cene niklja se le-ta uporablja za 
posebne namene v zahtevnih obratovalnih razmerah. Nikelj se dodaja kot zlitinski 
dodatek k nerjavnim jeklom, običajno z drugimi gamagenimi elementi, saj stabilizira 
avstenit, vpliva na preoblikovalnost, žilavost, odpornost proti koroziji in oksidaciji v 
določenih okoljih. Uporaba čistega niklja je zanemarljiva, v nasprotju s tem pa je na 
razpolago veliko zlitin na osnovi Ni – Cu, Ni – Cr, ki poleg glavnega zlitinskega elementa, 
vsebujejo aluminij, titan, molibden, baker in druge elemente. Zlitinski elementi različno 
vplivajo na lastnosti in končno mikrostrukturo zlitin. Čisti nikelj ima pri vseh 
temperaturah ploskovno centrirano kristalno mrežo, p.c.k., in v zlitinah z železom tvori 
trdno raztopino avstenita, kar označujemo z . Pri sodobnih izločevalno-utrjevalnih 
zlitinah se pojavljajo tudi intermetalne faze, npr.  – Ni3(Al,Ti). Karakteristike zlitin 
kontroliramo s kontrolo velikosti in razporeditvijo precipitatov. Faza je zelo stabilna in z 
osnovno trdno raztopino  tvori skoraj povsem skladno fazno mejo. Super zlitine so tipični 
primer z intermetalno fazo v trdni raztopini . Njihove lastnosti se kažejo pri visokih 
temperaturah kot odlična odpornost proti lezenju in koroziji. Uporabljajo se v plinskih 
turbinah in za lopatice v letalskih motorjih. [1] 
Nikljeve in nikelj – krom – železove zlitine so zaradi izvrstne korozijske odpornosti 
uporabljene v zelo agresivnih korozivnih medijih, pogosto v okolju velikih napetosti in 
visokih temperatur. Nikljeva atomska struktura (velikost atoma in z elektroni skoraj 
zapolnjena orbitala 3d) omogoča raztapljanje velike količine zlitinskih elementov, ne da 
bi bilo preseženo stabilno stanje. 
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Nikljeve zlitine so razvrščene v skupine v odvisnosti zlitinskih elementov v nikljevi 
osnovi. Natančneje podano v literaturi. [2]  
Slika 1: Shematični prikaz skupine nikljevih zlitin. [2] 
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Tabela 1: Kemična sestava brez Fe za zlitine A800H, A825, A625 usklajena s standardi 
ASTM, Vd-TÜV, ISO.[3, 4, 5, 6, 7, 8] 
ZLITINA A800H A825 A625 
ASTM UNS NO8810 UNS NO8825 UNS NO6625 
DIN W.Nr.: 1.4876 W.Nr.: 2.4858 W.Nr.: 2.4856 
Ni [%] 30,0 - 35,0 38,0 - 46,0 min. 58,0 
Cr [%] 19,0 - 23,0 19,5 - 23,5 20,0 - 23,0 
Mn [%] max. 1,5 max. 1,0 max. 0,5 
C [%] 0,05 - 0,10 max. 0,05 max. 0,1 
Cu [%] max. 0,75 1,5 - 3,0 / 
Si [%] max. 1,0 max. 0,5 max. 0,5 
S [%] max. 0,015 max. 0,03 max. 0,015 
Al [%] 0,15 - 0,60 max. 0,2 max. 0,4 
Ti [%] 0,15 - 0,60 0,6 - 1,2 max. 0,4 
Mo [%] / 2,5 - 3,5 8,0 - 10,0 
 
Nikljeva zlitina A825 (W.Nr.: 2.4858) predstavlja enega bolj znanih predstavnikov 
družine nikljevih zlitin, ki poleg niklja vsebuje visok delež bakra, molibdena in titana 
(tabela 1). Prednost omenjene zlitine je dobra korozijska odpornost, relativna 
neobčutljivost na okolje in integrirano izločevanje, ter s tem povezano odpornost na 
korozijo. [9, 10] Podobna nikljeva zlitina A800H (W.Nr.: 1.4876) se uporablja v 
petrokemični industriji, kjer so pri procesih rafinacije prisotne visoke temperature. [2, 6] 
Poleg omenjenih dveh pa poznamo še visoko trdnostno zlitino A625, ki je prav tako 
uporabna v petrokemični industriji. Za izdelavo takšnih zlitin je kritična kontrola 
kovinskega vložka, čistost agregatov (EOP in livna ponovca) ter kontrola vsebnosti 
žlindro - tvornih dodatkov v primarnem (EOP) in sekundarnem metalurškem segmentu 
(PP - VOD). 
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1.2 Hitrost segrevanja in ohlajevanja zlitin pri izdelavi 
 
Pri počasnem (ravnotežnem) segrevanju in ohlajevanju pri točno določeni temperaturi so 
transformacije oziroma premene reverzibilne. Premenska točka je poleg pogojev 
segrevanja in ohlajevanja odvisna od same zlitine, zlitinskih elementov in njihove 
koncentracije ob konstantnem tlaku. V primeru hitrega (neravnotežnega) segrevanja in 
ohlajanja nastanejo razlike v temperaturi premene, kar imenujemo histereza. V prostorski 
mreži so atomi pri temperaturi 0 ºC na svojih mestih in se ne gibljejo, z dodajanjem 
toplote pa povzročimo njihovo nihanje okoli njihovih ravnotežnih leg. Nihanje atomov, 
večanje razdalje in razširjanje kristalne mreže postaja močnejše z nadaljnjim dovajanjem 
toplote. Povišata se temperatura in prostornina. Ko dosežemo temperaturo tališča, se ta 
ne povečuje več. V neki točki dobimo kovinsko talino (Tliq.). Z odvajanjem toplote oz. 
ohlajevanjem se temperatura taline znižuje. Pri določeni točki pride do premene v trdno 
raztopino (Tsol.). Pri počasnem ohlajevanju stopnja podhladitve taline ni velika, zato 
kristalizacija poteka v bližini ravnotežne temperature. S povečanjem hitrosti ohlajevanja 
se stopnja podhladitve veča, proces kristalizacije poteka še pri nižjih temperaturah. 
Stopnja podhladitve raste s čistostjo taline kovine. Skladno z definicijo 
termodinamičnega ravnotežja ne moremo prestopiti temperature tališča, ne da bi prišlo 
do fazne premene (strjevanje, taljenje), ker ima faza z manjšo prosto energijo vselej večjo 
stabilnost. Gonilna sila fazne premene se dobi iz razlik prostih energij med začetno in 
končno fazo. Pri nikljevih zlitinah strmimo k čim manjšim podhladitvam pri strjevanju. 
Ohlajevalna hitrost ne sme biti večja od kristalizacijske hitrosti. Tako dobimo 
monokristalne materiale. Čisti kovinski materiali in zlitine imajo v realnih litih razmerah 
tipično kristalno obliko drevesastega videza (dendriti). [33] 
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1.3 Mešanje in raztapljanje v zlitinskih sistemih 
 
Zlitine predstavljajo zmes elementov, kjer je v pribitku vsaj eden s kovinskim značajem. 
Večinoma se izdelujejo s skupnim taljenjem zlitinskih elementov ter s strjevanjem 
nastalih talin. Pri tem se posamezne kovine različno obnašajo druga do druge. 
a) Taline se lahko raztapljajo druga v drugi (v trdnem in tekočem) v vseh razmerjih, 
nastane homogena talina ali trdna raztopina, ki je enofazna. 
b) Taline, ki so netopne druga v drugi in ležijo v plasteh druga nad drugo. Ta talina 
je dvofazna. 
c) Taline ali trdne raztopine, ki se delno topijo druga v drugi. Ena talina oz. trdna 
raztopina je bogata na enem elementu, druga pa ima drug element kot glavno 
sestavino.  
d) Popolna netopnost elementov, npr. topljenca v topilu.  
 
Pri zlitinah mora obstajati popolno ali vsaj delno mešanje med elementi v tekočem kot v 
trdnem stanju. Nastanek dveh ali več faz, in s tem heterogeno zlitino, dobimo z delnim 
mešanjem oz. delnim raztapljanjem v trdnem stanju. Zmesi faz se redko nahajajo v 
ravnotežju, saj težijo k spremembi svojega stanja (z mešanjem, kristalizacijo, tvorbo 
intermetalnih spojin). Zaradi potreb po ustvarjanju materialov z načrtovano 
mikrostrukturo je pomembno poznavanje pogojev, pri katerih so snovi v ravnotežju. Tako 
razlikujemo homogena in heterogena ravnotežja. [33] 
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1.4 Ravnotežno in neravnotežno strjevanje zlitin 
 
Pri temperaturi Tliq. se začne ravnotežno strjevanje zlitine s sestavo X0. Iz taline se pri tej 
temperaturi izloči majhna količina trdne faze α s sestavo α0. Strjevanje poteka, ko se 
temperatura zniža pod temperaturo likvidus in pri tem se začne povečevati delež strjene 
faze α, ki je v ravnotežju s talino. Pri nižanju temperature se izloči faza α, bogata na 
sestavi B, posledično se talina siromaši s sestavo B. Velja, da sta pri ravnotežnem 
strjevanju talina in trdna raztopina homogeni in njuna sestava je določena s krivuljama 
Tsol., Tliq.. Pogoj je počasno ohlajanje in velika difuzivnost atomov (Slika 2a). 
V realnih razmerah je težko doseči ravnotežno strjevanje zlitin, ker so strjevalne hitrosti 
prevelike in difuzijske hitrosti majhne, zato govorimo o neravnotežnem strjevanju 
zlitinskega sistema (slika 2b). 
 
Slika 2: Ravnotežno strjevanje a) in neravnotežno strjevanje b). [1] 
Na sliki 2b je prikazano nehomogeno strjevanje zlitine pri Tliq. in izločitev faze α s sestavo 
α0. Z nižanjem temperature se sestava α ne izenači. Izločena faza α vsebuje vedno več 
komponente B. Strjevanje se konča pod temperaturo solidus, ki je nižja od ravnotežne, 
kjer je srednja sestava αz enaka sestavi zlitine X0. [1, 26] 
  
Sabina Trako    




1.5 Binarni fazni diagram in uporaba Gibbsovega faznega pravila 
 
Gibbsovo fazno pravilo je termodinamična osnova faznega ravnotežja. Pravilo pravi, da 
je odnos med številom faz F (plin, talina, trdna raztopina, intermetalna faza), 
komponentami K in stopnjami prostosti P (število spremenljivk: kemična sestava, 
temperatura, tlak, ki so neodvisne druga od druge in se lahko spreminjajo, ne da bi se 
spremenilo število faz) enak: P + F = K + 2. 
V večini kovinskih sistemov so ravnotežja le malo odvisna od tlaka in zato odpade ena 
prostorska stopnja. Fazno pravilo za zlitine je zato v obliki: P + F = K + 1. [33] 
Ravnotežno stanje nekega sistema prikazujemo lahko z binarnimi faznimi diagrami. 
Prikazujejo nam kemično sestavo, obstojnost določenih faz in masne deleže komponent. 
[1] 
 
Slika 3: Ravnotežni fazni diagram in sestava trdne in tekoče faze. [1] 
Na sliki 3a) je prikazan ravnotežni fazni diagram s popolno topnostjo v trdnem in tekočem 
stanju s prikazanimi ohlajevalnimi krivuljami za čisto komponento A in poljubno zlitino. 
Slika 3b) prikazuje sestavo trdne in tekoče faze pri temperaturi T, določena s presečiščem 
konode s krivuljo likvidus in solidus. [1]  
V binarnem faznem diagramu popolne topnosti v trdnem in tekočem stanju (slika 3a) sta 
prisotni fazi (L je tekoča, α pa trdna raztopina). Tekočo fazo omejuje likvidus krivulja, 
področje trdne raztopine pa omejuje krivulja solidus. Med krivuljama je dvofazno 
področje (L + α). Strjevanje čiste komponente A je pri temperaturi TA. Trdna in tekoča 
faza sta v ravnotežju. Zapis Gibbsovega faznega ravnotežja:  
P + F = K + 1; (F = 2, K = 1, P = 0 pri p.d.p). 
Sabina Trako    




Pri dvofaznem ravnotežju velja: F = 2, K = 2, P = 1 pri spremembi temperaturi ali sestave. 
[1] 
Med strjevanjem zlitine lahko določimo sestavo faz s krivuljo solidus in likvidus (slika 
3b). Presečišče krivulj solidus/likvidus pri temperaturi T podaja ravnotežje trdne/tekoče 
faze. [1, 26] 
V praksi je pogoj idealnega ravnotežja strjevanja in ohlajevanja težko ustvariti. Za 
določitev solidus in likvidus linije lahko natančno določimo z metodo DTA (diferenčne 
termične analize) z ohlajevalnimi hitrostmi vsaj 5 K/min ali manj. [33] 
S termično analizo sledimo spremembi temperature med segrevanjem in ohlajevanjem. 
Na sliki 3a levo, se temperatura taline čiste komponente A enakomerno znižuje. 
Strjevanje se začne pri temperaturi TA (P = 0, T = konst.). Na krivulji temperaturne 
odvisnosti od časa (slika 3a desno) se temperatura spremeni, ko je talina porabljena. 
Pojavi se zastojna točka. Ko je talina porabljena, se temperatura začne zniževati. [1] 
1.6 Vplivi na končno lastnost zlitin 
 
Na končne lastnosti zlitin lahko pomembno vplivajo nekovinski vključki (NV), njihova 
velikost, število, morfologija in njihova sestava. Vplivajo na duktilne karakteristike, 
izgled končne površine izdelka, itd. Zato je dobro poznati topologijo nekovinskih 
vključkov med samo proizvodnjo, kot tudi v končnem izdelku. Nekateri vključki lahko 
celo izboljšajo lastnosti kovine, medtem ko jih drugi (zlasti grobi NV) degradirajo. 
Manjše velikosti vključkov lahko vplivajo na velikost in razporeditev zrna v litem stanju. 
Zelo pomembno je, da poznamo sestavo, ki obstaja v kovini in končnem izdelku, saj na 
ta način lahko ugotavljamo zgodovino in vir nastajanja vključkov. NV v zlitinah, na 
osnovi niklja, izvirajo iz več različnih virov. Običajno se lahko tvorijo kot dezoksidacijski 
produkti v tekočem stanju ali pa prehajajo iz žlindre, surovin, ipd.. Večina NV v trdnem 
vzorcu je kompleksnih. Primer so vključki, ki so sestavljeni v obliki CaO, Al2O3, MgO 
ter TiO2, SiO2 oksidov. [17] Haron in Roth sta poročala o tem, da so veliki vključki 
najpogostejši vzrok za nastanek razpok pri visokih temperaturah in nizkih 
preoblikovalnih napetostih za super zlitine, primer plastične pridelave. Majhne velikosti 
vključkov niso bistveno vplivale na pokanje. [18] Kritična velikost NV vedno zavisi od 
končnih lastnosti zlitin. Krom je pomemben dodatek nikljevim zlitinam, v oksidacijski 
atmosferi na površini tvori oksid na plast bogato z Cr2O3, ki dobro ščiti pred nadaljnjo 
korozijo. [1] V splošnem pri klasičnih avstenitnih nerjavnih jeklih krom dodajamo skupaj 
z nikljem, ker izboljša korozijsko odpornost npr. kot del elektrokemične korozije. [2] Pri 
kristalnem strjevanju pa z NV lahko tudi pozitivno vplivamo na temperaturo nukleacije 
in s tem omejevanje rasti neželenih dendritov. 
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1.7 Potek ulivanja zlitine 
 
Izredno pomemben je tudi sam potek ulivanja zlitine (prek kontrole temperature in hitrosti 
ulivanja), saj s tem definiramo stopnjo anizotropije (razlike v karakteristikah, 
mikrostrukture v različni smeri, glede na smer ulivanja in plastične predelave) vseh 
lastnosti izdelane zlitine pri naknadni plastični predelavi, toplotni obdelavi. Temperatura 
ulivanja je določena na ocenjeni ali izmerjeni likvidus temperaturi, Tliq., 
večkomponentnega sistema in je odvisna od tehnologije ulivanja (enožilno kontinuirano 
ulivanje, ulivanje v ingote ipd.). [11] V primeru kontinuiranega ulivanja je zahteva po 
nižjih temperaturah ulivanja, ki se močno približujejo likvidus temperaturi. V 
večkomponentnih sistemih se karakteristične temperature ocenjuje na podlagi 
optimiziranih ravnotežnih binarnih podsistemov ali sistemov Fe-X (kjer X predstavlja 
legirni element) ekstrapoliranih v obravnavani večkomponentni sistem. Za oceno 
temperaturnega področja strjevanja se poslužujemo termodinamskih izračunov (ternarni, 
kvarterni, itd.). 
1.8 Termodinamska napoved temperaturnega strjevalnega intervala 
 
Izračuni ravnotežnih faznih diagramov zahtevajo poznavanje prostih Gibbsovih energij, 
(Gi), posameznih faz vezanih na sestavo (x) in temperaturo (T). Za primer nizkolegiranih 
zlitinskih sistemih je izračunan oz. napovedan fazni diagram z uporabo komercialnih 
programov, osnovanih na CALPHAD metodi, ali z uporabo semi-empiričnih enačb 
relativno zanesljiv, saj so podatkovne baze dobro ovrednotene oz. optimizirane na 
eksperimentalno zasnovanih podatkih. [12] 
V primeru zlitin, ki se odmikajo od dobro poznanega železovega kota binarnih, ternarnih 
in večkomponentnih sistemov, napovedovanje karakterističnih temperatur lahko 
predstavlja manj zanesljivo metodo zaradi pomanjkljivih eksperimentalnih podatkov, ki 
so potrebni za nastanek omenjenih termodinamskih podatkovnih baz. Programski paket 
Thermo-Calc uporablja za izračun metodo CALPHAD (CALculation of Phase 
Diagrams). Programska oprema z ustrezno termodinamsko bazo omogoča optimizirane 
izračune z vključno upoštevanjem različnih elementov in njihovo vsebnost. V metalurgiji 
in razvoju materialov je program izredno močno orodje, saj zmanjša čas in stroške, ki bi 
bili potrebni za eksperimentalni razvoj. Kljub temu moramo teoretične napovedi z 
omenjenimi testi tudi preverjati. Primer so razne metode, osnovane na splošnih termičnih 
analizah, in poznavanju procesov strjevanja. Za splošna jekla je priporočena podatkovna 
baza TCFE7 (t.i. zlitine, ki temeljijo na Fe). [13] Za zlitine, bogate na niklju, pa 
uporabimo podatkovno bazo TCNI8. Termodinamično modeliranje in termična analiza 
sta praktični orodji za določanje faznih sprememb v jeklu, predvsem pa za študij osnovnih 
karakterističnih temperatur kot sta Tliq., Tsol.. [14]  
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1.9 Termična karakterizacija 
 
Termične metode po splošni definiciji spadajo v skupino termodinamskih tehnik, v 
katerih se fizikalne lastnosti snovi (polimeri, kovinski materiali, itd.) in/ali njene 
reakcijske produkte (npr. okside) meri kot funkcijo temperature. Snov je izpostavljena 
kontroliranemu temperaturnem programu in atmosferi v stiku z nereaktivno površino, 
stene lončka, itd.. Termični postopki se razlikujejo po načinu in lastnostih merjenja ter 
temperaturnem programu. [25] 
Tabela 2: Splošna delitev nekaterih tehnik termične analize (TA): 
OZNAKA METODA FIZIKALNA 
VELIČINA 
TG/TGA Termogravimetrična analiza Masa 
ETA Enostavno termično analizo Temperatura 
DTA Diferenčno termično analizo Temperatura 
DSC Diferenčno vrstična kalorimetrija Temperatura, toplota 
TMA Termomehanska analiza Prostornina, dolžina 
DTG Derivativna termogravimetrična analiza Masa 
 
1.9.1 Enostavna termična analiza (ETA) 
Z metodo ETA zasledujemo predvsem strjevanje kovin in zlitin v obliki krivulj, 
temperatura v odvisnosti od časa. Strjevanje spremlja sprostitev energije oz. latentne 
toplote, kar se na ohlajevalni krivulji odraža kot sprememba ohlajevalne hitrosti. Čistejša 
je kovina, bolj izrazita je zastojna točka na krivulji temperatura - čas. Strjevanje 
posameznih primarnih faz in invariantnih reakcij lahko identificiramo tudi, ko potekajo v 
ozkem temperaturnem območju. [24] 
1.9.2 Termogravimetrična analiza (TGA) 
Termogravimetrična analiza (TGA) beleži spremembo teže vzorca glede na temperaturo. 
Spremembe se nanašajo na desorpcijo hlapne komponente (negativna sprememba teže) 
iz vzorca ali absorpcijo plinastih komponenet iz atmosfere, ki obdaja vzorec, kar se kaže 
kot pozitivna sprememba teže. [34] 
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1.9.3 Diferenčna termična analiza (DTA) 
Metoda diferenčne termične analize (DTA) temelji na merjenju temperaturne razlike (∆T) 
kot razlika napetosti med referenčnim vzorcem, ki je termično inerten (stabilen) in med 
preiskovanim vzorcem pri enakih pogojih segrevanja in ohlajevanja. Test običajno 
izvajamo z eno visoko temperaturno pečjo. Temperaturno razliko označuje sprememba 
entalpije v vzorcu v časovni odvisnosti, kot posledica nekega fizikalnega ali kemijskega 
procesa (taljenje, izparevanje, kemijska reakcija, oksidacija, redukcija, itd.). Energija se 
porablja ali sprošča, in na diagramu se izraža na krivulji pozitivni ali negativni vrh, oz. 
kot eksotermni ali endotermni odklon od bazične linije kot del sproščene ali porabljene 
latentne toplote HL.. [15] V našem primeru je dogovorno negativni vrh označen kot 
eksotermni termični pojav. Segrevanje in ohlajevanje vzorca običajno poteka v inertni 
atmosferi. DTA v splošnem uporabljamo za določevanje vseh pomembnih in določljivih 
temperatur oz. premenskih točk, ki predstavljajo prehode v različna fazna področja in s 
tem povezanimi reakcijami. 
1.9.4 Diferenčna vrstična kalorimetrija (DSC)  
Diferenčna vrstična kalorimetrija (DSC) je metoda, ki prav tako spada v skupino 
termičnih analiz (TA) in z njo opredeljujemo toplotne učinke, ki nastopijo pri faznih 
spremembah med segrevanjem ali ohlajevanjem snovi, najpogosteje za določevanje 
temperatur faznih transformacij. Metoda nam omogoča merjenje spremembe entalpije in 
spremembe specifične toplote (cp) pri konstantnem tlaku, ki se pri določeni fizikalni ali 
kemijski reakciji spremeni in temelji na spremljanju razlik toplotnih tokov, ki teče v 
referenčni ter vzorčni lonček v odvisnosti od temperature. Rezultate prikazujemo v obliki 
DSC krivulj, ki nam predstavljajo odvisnost razlike toplotnega toka od temperature peči 
ali reference. Pri DSC se toplotni tok za razliko od DTA vzpostavi tudi preko kovinskega, 
dobro prevodnega mostička (npr. Pt). Namen tega mostička je zmanjševanje 
temperaturnih razlik med vzorcem in diferenco. S tem lahko predpostavimo, da je 
temperatura diference direktno proporcionalna toplotnemu toku. V splošnem smatramo, 
da je DSC metoda občutljivejša od DTA metode. 32 Ko integriramo razlike toplotnega 
toka, po času dobimo spremembo entalpije vzorca. Toplotnega toka ne moremo direktno 
meriti, zato v merilni celici merimo temperaturo (napetost) referenčnega lončka (Tr), 
temperaturo vzorčnega lončka (Tv) in temperaturo celice peči (Tc). 31 Toplotni tok je 
proporcionalen razliki temperatur in obratno sorazmeren z toplotnim uporom. V primeru 
ko v vzorcu ne potekajo fizikalno – kemijske spremembe, je signal toplotnega toka 
vzorčnega in referenčnega lončka enak, kar pomeni, da je razlika toplotnega toka enaka 
nič. Primer bazične krivulje dveh lončkov. Parametri, ki vplivajo na rezultat DSC analiz 
so: oblika (velikost in nasipna gostota vzorca), masa vzorca, atmosfera v peči, 
temperaturno območje in segrevalna hitrost, material in oblika lončkov ter sama zasnova 
aparature. Pri vsaki meritvi je potrebno zabeležiti pogoje, pri katerih je bila analiza 
izvedena, kar velja tudi za preostale analize. [15, 25]. 
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1.9.5 Simultana termična analiza (STA) 
Simultana termična analiza (STA) je metoda, ki omogoča sočasno testiranje vzorcev z 
dvema termodinamskima metodama. Najpogosteje sta to diferenčna vrstična 
kalorimetrija (DSC) in termogravimetrija (TGA) ali diferenčna termična analiza (DTA) 
in termogravimetrija (TG). [16] Na ta način opazujemo in merimo kalorične vrednosti 
posameznish snovi, sublimacijske efekte, ipd.. V našem primeru smo uporabili 
kombinacijo DTA/TG. 
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1.10 Mikrostrukturna karakterizacija 
 
Pri optičnem mikroskopu slika nastane z uklonom svetlobe. Ločljivost (d) je določena z 
razdaljo med dvema točkama, ki jo še prepoznamo. Pri tem koristimo valovno dolžino 
svetlobe in numerično operturo. Za opazovanje s svetlobnim mikroskopom je potrebna 
zadostna osvetlitev objekta, ki jo ustvarimo z virom svetlobe, kondenzorjem in 
nastavitvijo zaslonk. Za nemoteno delo s svetlobnim mikroskopom so pomembne tudi 
optimalna nastavitev aparature in poljske zaslonke. Z odpiranjem in zapiranjem aperturne 
zaslonke določimo količino svetlobe, ki jo uvajamo v optični sistem za osvetlitev. [22]  
Karakteristike optičnega mikroskopa (OM) so predstavljene v tabeli 3. Za 
mikrostrukturni pregled vzorec jedkamo in s tem ustvarimo potrebno topografijo vzorca. 
Pred jedkanjem vzorec metalografsko pripravimo z brušenjem in poliranjem pri različnih 
granulacijah brusnih papirjev. 
 
Tabela 3: Osnovne karakteristike optičnega mikroskopa. [21] 
OPTIČNI MIKROSKOP 
Vpadni žarek bela ali monokromatska svetloba 
Valovna dolžina 
vpadnega žarka 
400 - 700 nm 
Sistem leč steklene leče 
Ločljivost med 
dvema točkama 
do 200 nm 
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1.11 Rentgenska fluorescenčna spektrometrija (XRF) 
 
Rentgenska fluorescenčna spektrometrija (XRF) je analizna metoda, ki se uporablja za 
identifikacijo in določitev koncentracije elementov v trdni, praškasti ter tekoči obliki. Z 
XRF je mogoče izmeriti vse elemente od berilija do urana, ter elementov v sledovih. 
Njegova uporaba je zelo razširjena v industrijah in raziskavah. Sistem merjenja je 
računalniško voden in skoraj v celoti avtomatičen. Analize vzorcev so ponovljive, 
natančne in hitre. Vzorec jekla ne potrebuje posebne priprave. Površina vzorca mora biti 
gladko zbrušena in ne sme vsebovati vidnih nepravilnosti, razpok ter makro-vključkov in 
plinskih ter krčilnih por. Ko vzorec oz. vzorčne atome obsevamo z visoko energetsko 
primarnimi X-žarkovnimi fotoni, se elektroni izbijejo v obliki fotoelektronov. To 
povzroča elektronske praznine v eni ali več orbitalah in tako se pretvorijo atomi v ione, 
ki so nestabilni. Praznine notranjih orbital se zapolnijo z elektroni zunanjih orbital, kjer 
nastaja stabilno stanje. Takšne prehode spremlja energija emisije v obliki sekundarnega 
X žarkovnega fotona, pojav, znan kot fluorescenca. Od orbital K, L, M, itd., je K najbližja 
jedru. Vsaka pa ustreza različnem energijskem nivoju. Energija (E) oddanih 
fluorescenčnih fotonov se določi glede na razliko energij posameznih prehodov 
elektronov začetne in končne orbitale, in se manifestira kot kvant svetlobe, karakterističen 
za vsak posamezen element, proporcionalno koncentraciji določenega elementa v vzorcu. 
[23] Dobra analiza se začne z dobro pripravljenim vzorcem in dobrim merjenjem. Ko je 
vzorec pomerjen, je analiza končana. Kvalitativna analiza določa, kateri elementi so 
prisotni, in njihove intenzitete od izmerjenih spektrov. V mnogih rutinskih situacijah so 
elementi v vzorcu znani in je potrebno določiti njihove intenzitete. Te intenzitete se 
uporabljajo nato za izračun koncentracije elementov. Pri XRF metodi višino pikov daje 
intenziteto. Pogosto se analizira manjši vzorec materiala, ki je reprezentativen (npr. šarže 
v peči). Vzorec mora biti reprezentativen celotnemu preiskovanemu materialu, zato ga je 
potrebno jemati zelo previdno. Prav tako mora biti vzorec kar se da homogen. Večina 
spektrometrov je namenjena vzorcem krožnih diskov s polmerom 5-50 mm. Vzorcu 
pobrusimo in spoliramo površino. Njegova površina mora biti gladka, neporozna in brez 
vključkov. Pripravljen vzorec se postavi v posebno kovinsko posodo, ki jo postavimo v 
aparat. 
XRF je zelo občutljiva tehnika, zato morajo biti vzorci čisti, prav tako pa morajo biti 
nastavitve aparature pravilno nastavljene. Slabe nastavitve lahko privedejo do slabih 
rezultatov. Pretvorba izmerjenih intenzitet X žarkov v koncentracije elementov poteka na 
osnovi kalibracije spektrometra z merjenjem najvišjih intenzitet za serijo referenčnih 
vzorcev ali standardov, poznane sestave (CRM). Sodobna programska oprema se lahko 
uporablja tudi za teoretične izračune, da se zmanjša število standardov, ki so potrebni za 
natančno kalibracijo. [23, 28] 
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2 Namen dela 
 
Namen dela je bil določitev osnovnih karakterističnih temperatur izbranih nikljevih zlitin. 
Izmerili in izračunali smo likvidus in solidus temperaturi ter določili optimalni program 
ogrevanja in ohlajevanja za izvedbo DTA analize. Likvidus in solidus temperaturi sta 
odvisni od sestave zlitine pri izbranih termodinamskih pogojih (p = 1 bar), sama detekcija 
pri eksperimentalni določitvi pa tudi od ohlajevalne/ogrevalne hitrosti tekom izvedbe 
preizkusa. Problematika določevanja karakterističnih temperatur se pojavlja pri zlitinskih 
sistemih z neizrazitimi termičnimi efekti kot posledica relativno nizke talilne ali latentne 
toplote in nizko gostoto nukleantov pri procesih strjevanja. Za zanesljivo eksperimentalno 
določevanje karakterističnih temperatur z DTA analizo si zato pomagamo z ustreznim 
temperaturnim programom. Potek ravnotežnega strjevanja in izris ravnotežnega faznega 
diagrama smo na podlagi kemične analize izdelali s programom minimizatorja Gibbsovih 
energij Thermo-Calc-om. S pomočjo metode ETA, z »in-situ« odvzemom taline v 
industrijskem okolju, smo na osnovi izmerjene ohlajevalne krivulje določili likvidus in 
solidus temperaturi, ter pridobili vzorce za izvedbo laboratorijske DTA analize. Vzorci 
so bili odvzeti tik ob merilnem mestu ETA analize z namenom ohranjanja kemične 
sestave vzorca, ter minimizacije vpliva efekta segregacij. Z DTA analizo smo določili 
karakteristične (likvidus, solidus) temperature strjevanja bližje ravnotežnim pogojem 
strjevanja. Rezultate ETA analize, DTA analize in termodinamske izračune  smo na 
koncu primerjali in ovrednotili ter podali zanesljivo temperaturno območje likvidus in 
solidus temperatur za analizirane vrste nikljevih zlitin. 
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3 Eksperimentalni del 
3.1 Opis preiskav 
 
Opravili smo tri različne določitve likvidus in solidus temperatur. Industrijske meritve z 
izvedbo »in-situ« ETA analize, od koder smo pridobili vzorce za eksperimentalne DTA 
analize ter vzorce za XRF kemično analizo. Vzorci tako za DTA kot tudi za XRF analizo 
so bili odvzeti tik ob merilnem mestu vzorca ETA analize, tako da je bila kemična sestava 
za vse tri metode primerljiva. 
Plan preizkušanja ter način odvzema vzorcev je prikazan v tabeli 4. 
 
Tabela 4: Plan preizkušanja. 
Zlitina Ime vzorca Metoda-1 Metoda-2 
 
Slike preizkušancev in 
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3.2 Analiza XRF 
 
Analiza in kontrola nikljevih zlitin je potekala na aparatu rentgenske fluorescenčne 
spektrometrije MagiX FAST (slika 5). Pred samo izdelavo smo morali pripraviti oziroma 
razširiti koncentracijsko območje niklja v umeritveni krivulji. Krivulja v programu je bila 
v koncentracijskem območju 40% Ni, potrebovali pa smo območje do 65% Ni. 
 
Slika 4: Umeritvena krivulja intenzitete emisij v odvisnosti od utežne koncentracije Ni. 
Za ta namen je bil pridobljen konkurenčni vzorec zlitine A625 in uporabljen kot 
referenčni material, saj so njegove vrednosti Ni ustrezale naši izdelavi umeritvene 
krivulje. Dodatno pa smo kasneje koncentracijsko območje še razširili z vnosom kemične 
sestave vrednosti Fe – Ni zlitine, ki je bila odvzeta po koncu EOP procesa pri izdelavi 
nikljeve zlitine A825, iz mesta EOPP (A825*) v obliki jeklarske lizike. Njena 
koncentracijska vsebnost niklja je bila blizu 65%. Predhodno smo kemično analizo 
pridobili s klasično metodo induktivno sklopljene plazme ICP in vrednosti vnesli v 
program za izdelavo umeritvene krivulje. S programom, ki smo ga ustvarili za nikljeve 
zlitine na XRF, smo tekom izdelave taline merili posamezne vzorce in tako uspešno 
izdelali nikljeve zlitine, s kemično sestavo skladno z veljavnimi standardi.  
Po izdelani umeritveni krivulji je postopek merjenja potekal tako, da smo med izdelavo 
sarže jemali vzorce tekoče taline v obliki ploščate jeklarske lizike (slika 6). Jeklarsko 
liziko smo predhodno ohladili, odstranili repek (slika 7) in iz ravne površine zvrtali 
ostružke za analizo ogljika, žvepla in dušika na aparatih LECO CS600 in TC500. Nato 
smo ravno površino lizike vpeli v držalo in površino primerno zbrusili z brusnima 
papirjema, granulacije 60 in 120. Pomembno je bilo, da je bila zbrušena površina gladka, 
lepa, brez vidnih napak in vključkov. Pripravljen vzorec smo vstavili v jekleno kaseto 
Sabina Trako    




XRF (kasete so vidne na sliki, ki prikazuje aparat XRF) in nato v aparat. V program 
merjenja je bilo potrebno ročno vnesti vrednosti ogljika, saj program glede na njegovo 
vrednost preračuna ostale koncentracije elementov, ki so prisotni v vzorcu. Za merjenje 
smo nastavili napetost 60 kV in tok 66 mA. Program avtomatko prične z analizo in nam 
poda številčne vrednosti v obliki koncentracij. Določili smo koncentracijske vrednosti 
niklja in ostalih elementov. 
 
Slika 5: Rentgenski fluorescenčni spektrometer MagiX FAST. 
 
Slika 6: Brušen vzorec v obliki ploščate jeklarske lizike. 
 
Slika 7: Brušen vzorec v obliki ploščate jeklarske lizike brez repka. 
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3.3 Termodinamski izračuni Thermo-Calc 
 
Za napoved termodinamsko ravnotežnega strjevanja, določanja faznih sprememb in 
karakterističnih temperatur nikljevih zlitin smo uporabili komercialni program Thermo-
Calc. Za izračun je potrebna sestava posamezne zlitine, ki smo jo vnesli v podatkovno 
bazo. Uporabili smo bazo TCFE7, ki je primerna za manj legirane zlitine in TCNI8, ki je 
primerna za zlitine na nikljevi osnovi. Izrisali smo ravnotežne binarne diagrame za zlitino 
fero – nikelj, nikelj – krom in nikelj – molibden. 
 
Za večkomponentne nikljeve zlitine A800H, A825, A625 smo prav tako izračunali fazna 
ravnotežja tako, da smo vnesli kemično sestavo zlitine analizirane z XRF in izrisali 
ravnotežne fazne diagrame v odvisnosti od temperature v obeh podatkovnih bazah, saj 
smo želeli okarakterizirati optimalne temperature strjevanja in ohlajevanja. Primeri 
diagramov za posamezno zlitino so prikazani v poglavju rezultati. Izrisani so v bazi 
TCFE7 ter TCNI8. 
 
3.4 Enostavna termična analiza ETA 
 
Termična metoda za določevanje karakterističnih temperatur (solidus, likvidus) ter 
opredelitve strjevanja jekel je bila izvedena z merilno sondo ETA. Merilna sonda z 
direktnim zajemom taline iz vmesne ponovce, na napravi za kontinuirano ulivanje 
omogoča kontinuirno meritev temperatur ohlajanja taline do sobne temperature. 
Karakteristične temperature smo določili na podlagi analize ohlajevalne krivulje 
obravnavanih nikljevih zlitin. Podrobnosti opisa merilne tehnike so opisane v literaturi 
[35]. 
Kemična sestava za izračun s Thermo-Calc-om je bila izmerjena tik nad merilnim mestom 
termoelementa na XRF aparatu. 
Vzorec za DTA analizo smo prav tako odvzeli iz merilne sonde ETA in sicer na mestu 
pod meritvijo temperature s termočlenom. 
 
Slika 8: Vzorec jekla po izvedbi ETA meritve za zlitino A800H. 
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3.5 Simultana termična analiza STA 
 
Uporabili smo simultano termično analizo (STA), s katero smo opravili poizkušanje 
vzorcev z dvema termo – analitskima metodama: diferenčno termično analizo (DTA) in 
termogravimetrično analizo (TGA). Vzorce smo analizirali na napravi STA 449F3 
Jupiter, proizvajalca NETZSCH na Fakulteti za kemijo in kemijsko tehnologijo v 
Ljubljani, na katedri za materiale in polimerno inženirstvo. 
3.5.1 Temperaturni program DTA analiziranih vzorcev 
Za analizo smo pripravili vzorce, ki so tehtali približno 400 mg in jih analizirali v 
temperaturnem območju od sobne temperature do 1500 °C. Kot referenco smo uporabili 
Al2O3 lonček s prostornino 0,3 mL in analize izvajali v inertni atmosferi N2 s pretokom 
0,3 mL/min. Ker smo na osnovi Thermo-Calc-a imeli izračune faznih sprememb in 
določene temperature Tliq., Tsol., za posamezne nikljeve zlitine, smo temperaturno območje 
izoterme lahko lažje določili v eksperimentalnem delu z DTA analizo. Zgoraj navedeni 
pogoji so v nadaljevanju besedila izraženi kot p.d.p. (pod določenimi pogoji). 
Za določitev specifične karakteristike preiskovancev je za bil za nikljeve zlitine 
postavljen poseben protokol segrevanja in ohlajevanja, ki predstavlja jasen odmik od 
ustaljenih praks. Za primer je prikazan protokol kontroliranega segrevanja/ohlajevanja na 
sliki 9. Prvi in drugi cikel segrevanja/ohlajevanja smo izvedli s hitrostjo 5 K/min. Poseben 
poudarek je bil na zadnjem ohlajevalnem segmentu, saj je bilo potrebno, da smo ustvarili 
ravnotežne pogoje s počasnejšim ohlajevanjem. Pri tretjem ciklu smo ravnotežne pogoje 
dosegli v območju izoterme (umiritev taline in homogeniziranje). 
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Za DTA krivuljo smo na podlagi programa Thermo-Calc izračunali maksimalno 
dovoljeno temperaturo ogrevanja. Temperatura ne sme biti previsoka od pričakovane 
temperature likvidus, saj se pri visoki temperaturi uničijo vse heterogene kali in imamo 
veliko večje podhladitve pri procesu strjevanja. 
Narejeni so bili trije cikli segrevanja/ohlajevanja. Prvi cikel segrevanja/ohlajevanja smo 
izvedli, da smo porušili originalno lito strukturo, zato ta cikel ni reprezentativen. Analizo 
smo izvedli s hitrostjo segrevanja in ohlajevanja za vse nikljeve zlitine 5 K/min.  
Pri drugem ciklu imamo že prvi bolj zanesljiv podatek o solidus/likvidus temperaturi pri 
segrevanju/ohlajevanju. Rezultati drugega cikla nam kažejo približno temperaturno 
območje solidus/likvidus. 
V tretjem ciklu smo se z ustreznim vodenjem temperaturnega programa približali 
ravnotežnim pogojem, saj smo tu izvedli meritev s počasnejšo hitrostjo ohlajevanja ter 
temperaturno homogenizacijo vzorca pred začetkom strjevanja (izoterma), za posamezno 
zlitino. Vpliv detekcije karakterističnih temperatur, povezanih z izbrano hitrostjo, je 
zaznan pri ohlajevanju, zato je poseben poudarek na izboru ohlajevalne hitrosti Tliq., Tsol.. 
Likvidus temperatura je bila določena iz ohlajevalne in tudi iz segrevalne DTA krivulje 
tretjega cikla s tangentno metodo. 
Podatki hitrosti segrevanja in ohlajevalnja vseh treh ciklov segrevanja in ohlajevanja v 
temperaturnih območjih so prikazani spodaj. 
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3.5.2 Izbrani temperaturni programi DTA 
Zlitina A825* 
1. Cikel: segrevanje in ohlajanje: 5 K/min, temp. območje (35 C - 1500 C) 
2. Cikel: segrevanje in ohlajanje: 5 K/min, temp. območje (100 C - 1500 C) 
3. Cikel: segrevanje: 5 K/min, temp. območje (100 C - 1500 C) 
Ohlajanje proti izotermi: 1 K/min, temp. območje (1500 C - 1462 C) 
Izoterma: Temperatura = 1462 °C; čas = 15 minut 
Ohlajanje po izotermi: 1 K/min, temp. območje (1462 C - 1300 C) 
Ohlajanje: 20 K/min, temp. območje (1300 C - 100 C) 
 
Zlitina A625 
1. Cikel: segrevanje in ohlajanje: 5 K/min, temp. območje (35 C - 1380 C) 
2. Cikel: segrevanje in ohlajanje: 5 K/min, temp. območje (100 C - 1380 C) 
3. Cikel: segrevanje: 5 K/min, temp. območje (100 C - 1380 C) 
Ohlajanje proti izotermi: 1 K/min, temp. območje (1380 C - 1350 C) 
Izoterma: Temperatura = 1350 °C; čas = 15 minut 
Ohlajanje po izotermi: 1 K/min, temp. območje (1350 C - 1000 C) 
Ohlajanje: 20 K/min, temp. območje (1000 C - 100 C) 
 
Zlitina A825 
1. Cikel: segrevanje in ohlajanje: 5 K/min, temp. območje (35 C - 1450 C) 
2. Cikel: segrevanje in ohlajanje: 5 K/min, temp. območje (100C - 1450 C) 
3. Cikel: segrevanje: 5 K/min, temp. območje (100 C - 1450 C) 
Ohlajanje proti izotermi: 1 K/min, temp. območje (1450 C - 1392 C) 
Izoterma: Temperatura = 1392 °C; čas = 15 minut 
Ohlajanje po izotermi: 1 K/min, temp. območje (1392 C - 1300 C) 
Ohlajanje: 20 K/min, temp. območje (1300 C - 100 C) 
 
Zlitina A800H 
1. Cikel: segrevanje in ohlajanje: 5 K/min, temp. območje (35 C - 1450 C) 
2. Cikel: segrevanje in ohlajanje: 5 K/min, temp. območje (100 C - 1450 C) 
3. Cikel: segrevanje: 5 K/min, temp. območje (100 C - 1450 C) 
Ohlajanje proti izotermi: 1 K/min, temp. območje (1450 C - 1420 C) 
Izoterma: Temperatura = 1420 °C; čas = 15 minute 
Ohlajanje po izotermi: 1 K/min, temp. območje (1420 C - 1350 C) 
Ohlajanje: 20 K/min, temp. območje (1350 C - 100 C) 
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3.6 Opazovanje vzorcev z optičnim mikroskopom 
 
Analizo osnovne mikrostrukture nikljevih zlitin smo preiskovali z optičnim mikroskopom 
Olympus DP71 (OM) v metalografskem laboratoriju podjetja SIJ Acroni d.o.o., Jesenice. 
Priprava vzorcev je potekala po klasičnem postopku: z mehanskim brušenjem in 
poliranjem, ter jedkanjem z nitalom (3 % HNO3 in 97 % etanolom). Naredili smo tri 
fotografije vsakega vzorca pri 100, 200 in 500-kratni povečavi. 
Pripravljene vzorce za preiskave karakteristik in vedenja vključkov v zlitini, ki temelji na 
niklju, smo vzeli ročno iz tekočega jekla v proizvodnji s postopkom ETA ter jemanjem 
vzorcev v obliki jeklarskih lizik. 
 
Slika 10: Optični mikroskop Olympus DP71. 
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4 Rezultati in diskusija 
4.1 Thermo-Calc 
 
Z izrisom ravnotežnih binarnih diagramov smo ugotovili primarno strjene faze in njihove 
deleže v izbranem temperaturnem območju pri ravnotežnih pogojih, kjer je kemijska 
sestava zlitine podana na abscisni osi v masnih procentih, na ordinatni osi pa je podana 
temperatura. 
Pri zlitinah z veliko stopnjo podhladitve (neravnotežno strjevanje) ne moremo uporabiti 
ravnotežnih faznih diagramov, ker so ti točni le pri termodinamičnem ravnotežju. To 
pomeni, da pri ravnotežnih procesih za te zlitine poteka proces difuzije v trdnem in 
tekočem, ker je v realnem procesu strjevanja lahko zelo omejeno (proces izcejanja). 
Rezultat smo zaradi lažjega oblikovanja podatkovnih baz podali v obliki prototipov oz. 
kristalne strukture, namesto s klasičnim poimenovanjem faz. Tako b.c.c. pomeni t.c.k. 
strukturo (strjevanje ali izločanje ferita), f.c.c. predstavlja p.c.k. (avstenitna faza). 
Prikazani so izrisani in izračunani deleži faz v odvisnosti od temperature (ravnotežni 
izopletni fazni diagrami) za večkomponentne nikljeve zlitine. Izrisani so v podatkovni 
bazi TCFE7 ter TCNI8. Odčitane temperature solidus in likvidus so podane v tabeli 7. 
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4.1.1 Binarni sistem Fe – Ni 
Primer izračuna binarnega ravnotežnega faznega diagrama Fe – Ni je prikazan s sliko 11. 
Izračun temelji na podatkih o Gibbsovih prostih energijah. Primer izračuna najdemo v 
literaturnem viru [12]. 
 
Slika 11: Ravnotežni binarni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine Fe – Ni v podatkovni 
bazi TCFE7. 
Ravnotežni fazni binarni diagram Fe – Ni predstavlja široko področje avstenitne trdne 
raztopine nad 912 ºC s ploskovno centrirano kubično kristalno mrežo (p.c.k.). V sistemu 
obstaja ena peritetska reakcija: talina + 𝛿-Fe → 𝛾–Fe. Nikelj stabilizira avstenitno 
področje in je tipičen predstavnik gamagenega elementa. Nikelj in železo se med seboj 
substitucijsko raztapljata. V železovem kotu opazimo delno topnost niklja v feritni 
osnovi, bogatega na železu, s telesno centrirano kubično mrežo (t.c.k.). [19, 29, 30] 
Evtektoidni razpad avstenita v prikazanem delu ni predstavljen in za namen diplomskega 
dela ni pomemben. 
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4.1.2 Binarni sistem Ni – Cr 
 
Slika 12: Ravnotežni binarni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine Ni – Cr v podatkovni 
bazi TCFE7. 
Dodatek komponente kroma komponenti niklja zniža likvidus temperaturo. Opazimo 
lahko na niklju bogato trdno raztopino (γ – Ni), prav tako tudi na kromu bogato trdno 
raztopino (α – Cr). [27] Odseka krivulj se sekata v evtektični točki (E) pri temperaturi 
1343 °C (slika 12). [1] Binarni sistem Ni – Cr ima evtektično reakcijo: talina → γ + α, pri 
temperaturi 1343 °C in 51 mas. % Cr. Pri reakciji so v ravnotežju tri faze, zato je število 
prostorskih stopenj enako nič in reakcija poteče pri evtektični temperaturi, ki je 
konstantna. [34] Krom, ki izboljšuje odpornost v oksidacijskih medijih, ima visoko 
topnost v avstenitu v temperaturnem območju evtektika in pod njim. Zato je delež kroma 
v trdni raztopini bogat na niklju, γ – Ni, omejena za dosege popolne avstenitne 
mikrostrukture. [1] Za doseganje popolne avstenitne mikrostrukture take plošče gasimo 
iz avstenitnega področja, da avstenit zadržimo pri sobni temperaturi. 
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4.1.3 Binarni sistem Ni – Mo 
 
Slika 13: Ravnotežni binarni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine Ni – Mo v podatkovni 
bazi TCFE7. 
Molibden dodajamo za izboljšanje korozijske odpornosti v redukcijskih medijih. [2] 
Posebnost molibdena je v izjemno visoki temperaturi tališča z 2623 ºC. 
Topnost niklja v molibdenu je omejena. Ima pa molibden zadosti visoko topnost v niklju. 
V ravnotežno izračunanem diagramu opazimo prisotnost ene intermetalne faze v 
izračunanem temperaturnem področju. V literaturi najdemo obstoj treh intermetalnih faz 
pod temperaturo solidus. [20] 
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4.1.4 Ravnotežni diagrami nikljevih zlitin 
 
Slika 14: Ravnotežni izopletni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine A800H v podatkovni 
bazi TCFE7. 
 
Slika 15: Ravnotežni izopletni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine A800H v podatkovni 
bazi TCNI8. 
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Slika 16: Ravnotežni izopletni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine A825 v podatkovni 
bazi TCFE7. 
 
Slika 17: Ravnotežni izopletni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine A825 v podatkovni 
bazi TCNI8. 
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Slika 18: Ravnotežni izopletni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine A825* v podatkovni 
bazi TCFE7. 
 
Slika 19: Ravnotežni izopletni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine A825* v podatkovni 
bazi TCNI8. 
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Slika 20: Ravnotežni izopletni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine A625 v podatkovni 
bazi TCFE7. 
 
Slika 21: Ravnotežni izopletni fazni diagram Thermo-Calc, zlitine A625 v podatkovni 
bazi TCNI8.  
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4.2 Enostavna termična analiza – ETA 
 
S pomočjo ETA smo sledili strjevanju zlitine. Toplota pri strjevanju se sprošča in ta 
sprememba se odraža na krivulji kot sprememba ohlajevalne hitrosti. Karakteristične 
točke nakazujejo strjevanje posameznih faz, ki pa jih lahko identificiramo, ko poteka 
tvorba faze v ozkem temperaturnem območju. [27] 
S prvim odvodom smo določili dve karakteristični temperaturi, likvidus in solidus ter ju 
primerjali z Thermo-Calc izračunom in DTA karakterističnim vrhom, glej tabelo 7. 
Pri ohlajevalni krivulji zlitine A825 (slika 22) opazimo, da se strjevanje začne pri 
temperaturi Tliq. = 1372,3 C in konča pri Tsol. = 1331 C. 
 
 
Slika 22: Ohlajevalna krivulja ETA za nikljevo zlitino A825.
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Ohlajevalna krivulja zlitine A800H (slika 23) prav tako prikazuje strjevanje v ozkem 
temperaturnem področju Tliq. = 1401,4 C. Strjevanje se konča pri temperaturi,  
Tsol. = 1367,6 C. Podobno opazimo že pri DTA krivuljah. 
 
Slika 23: Ohlajevalna krivulja ETA za nikljevo zlitino A800H. 
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4.3 DTA segrevalne in ohlajevalne krivulje v treh ciklih 
 
 
Slika 24: DTA segrevalna krivulja za vzorec Fe – Ni zlitine z maso 428,14 mg, p.d.p. 
 
Slika 25: DTA ohlajevalna krivulja za vzorec Fe – Ni zlitine z maso 428,14 mg, p.d.p. 
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Slika 26: DTA segrevalna krivulja za vzorec A625 z maso 423,49 mg, p.d.p. 
 
 
Slika 27: DTA segrevalna krivulja za vzorec A800H z maso 400,05 mg, p.d.p. 



































 Tmax, ogr. 
Tk. 
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Slika 28: DTA segrevalna krivulja za vzorec A825 z maso 410,45 mg, p.d.p. 
Pri segrevanju vzorcev opazimo, da se za potrebo pretalitve porablja latentna toplota 
(entalpija), kar opazimo v obliki endotermnega vrha (pozitivni vrh). Izraziti vrh 
predstavlja taljenje primarno strjenih avstenitnih kristalov (Tmax.ogr.). Odklon od 
horizontalne bazične krivulje nam predstavlja prehod solidus temperature, kar 
označujemo z Tsol.. Skoraj linearni odklon nam služi za tangentno določevanje Tsol.. 
Linearni odklon se konča pri maksimumu vrha, ki nam že podaja orientacijsko vrednost 
Tliq., določenega pri segrevanju. Po doseženem maksimumu se oblika vrha spremeni v 
eksponentnega z vračanjem signala k bazični liniji. Tliq. so podani v tabeli 5. 
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Slika 29: DTA ohlajevalna krivulja za vzorec A625 z maso 423,49 mg, p.d.p. 
 
Slika 30: DTA ohlajevalna krivulja za vzorec A800H z maso 400,05 mg, p.d.p. 
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Slika 31: DTA ohlajevalna krivulja za vzorec A825 z maso 410,45 mg, p.d.p. 
Pri ohlajanju vzorcev opazimo, da se za potrebo strjevanja sprošča latentna toplota, kar 
opazimo v obliki negativnega vrha (eksotermni vrh). Odklon od bazične linije predstavlja 
prehod likvidus temperature, Tliq.. Linearni odklon se konča pri minimumu vrha pika, ki 
nam že podaja orientacijsko vrednost Tsol., določenega pri ohlajanju. Po doseženem 
minimumu se oblika pika spremeni v eksponentnega z vračanjem signala k bazični liniji. 
Odčitane Tsol. za zlitine iz DTA krivulj so navedene v tabeli 5. Odčitavali smo vrednosti 
tretjega cikla ohlajevanja/segrevanja s tangentno metodo. 
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V tabeli 5 so prikazane odčitane temperature Tsol., Tliq. preiskovanih nikljevih zlitin, 
tretjega segrevalnega in ohlajevalnega cikla metode DTA ter temperature Tsol., Tliq., 
določene z metodo ETA. 
Tabela 5: Ovrednotenje temperatur Tsol. in Tliq. ETA in DTA metode. 






















V tabeli 6 imamo prikazane temperaturne razlike med DTA in ETA za nikljevi zlitini 
A800H in A825. Pri primerjavi obeh opazimo zelo dobro ujemanje temperatur Tliq., do 
±3 °C, metodi DTA in ETA sta ponovljivi in natančni v tem območju. Večja razlika 
nastane pri primerjavi Tsol., kar je za pričakovati, saj je zlitina A825 bolj legirana in zaradi 
večje podhladitve zlitine pri metodi ETA nastane večja temperaturna razlika v primerjavi 
z DTA. Zato je DTA za to zlitino bolj zanesljiva za določanje Tsol., saj prihaja do manjših 
podhladitev, zaradi kontroliranega temperaturnega področja ohlajevanja/segrevanja. 
 
Tabela 6: Primerjava temperatur med DTA in ETA metodo. 
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Tabela 7: Primerjava rezultatov ETA, DTA z termodinamskimi izračuni Thermo-Calc v 
podatkovni bazi TCFE7 in TCNI8. 













Tsol. 1367,0 1363,0 4,0 1354,0 13,0 
Tliq. 1401,4 1401,0 0,4 1395,0 6,4 
DTA 
Tsol. 1365,3 1363,0 2,3 1354,0 11,3 
Tliq. 1398,1 1401,0 2,9 1395,0 3,1 
A825 
ETA 
Tsol. 1331,0 1324,0 7,0 1325,0 6 
Tliq. 1372,3 1372,0 0,3 1364,0 8,3 
DTA 
Tsol. 1354,7 1324,0 30,7 1325,0 29,7 
Tliq. 1370,0 1372,0 -2 1364,0 6 
A625 DTA 
Tsol. 1270,3 1190,6 79,7 1264,6 5,7 
Tliq. 1349,8 1329,4 20,8 1344,0 5,8 
A825* DTA 
Tsol. 1425,2 1441,3 -16,1 1441,2 -16,2 
Tliq. 1427,4 1443,0 -15,6 1442,9 -15,5 
 
Pri primerjavi temperatur likvidus, solidus tretjega cikla DTA in Thermo-Calc metodi za 
zlitino A625 opazimo, da so najmanjše temperaturne razlike med DTA in Thermo-Calc 
metodo v bazi TCNI8, t.j. približno za 6 °C. Ugotovljeno je, da baza TCFE7 daje večje 
temperaturne razlike. Zlitina ima večje vrednosti niklja, zato je za njo uporabna baza v 
TCNI8. DTA in TCNI8 sta med seboj primerljivi. 
 
Pri Fe – Ni zlitini (A825*), ki je bila odvzeta pri izdelavi zlitine A825 na mestu EOPP, je 
temperatura solidus/likvidus odčitana s tangentno metodo iz DTA krivulje pri tretjem 
najbolj reprezentativnem ciklu segrevanja in ohlajevanja. Pri primerjavi DTA odčitanih 
temperatur z Thermo-Calc metodo v bazi TCFE7 in TCNI8 je ugotovljeno, da izračun 
Thermo-Calc v obeh bazah daje višjo temperaturno razliko proti DTA, za približno 15 - 
16 °C. Pričakovali bi ujemanje s termodinamskim izračunom v bazi TCNI8, saj ima 
zlitina visoko vsebnost niklja. Vzorec bi bilo potrebno ponovit, saj ne daje zanesljivega 
podatka z metodo DTA. 
Pri končni sestavi zlitine A825 in A800H smo opravili analize in primerjave med DTA, 
ETA in Thermo-Calc v obeh termodinamskih bazah. Eksperimentalna dela ETA in DTA 
sta pokazala zelo primerljive odčitke karakterističnih temperatur. Therm-Calc izračun 
deležev faz, v odvisnosti od temperature v obeh bazah, prav tako pokaže dokaj primerljive 
temperature solidus/likvidus. Metode se med seboj dobro ujemajo. 
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4.4 Umeritvena krivulja XRF v ustreznem koncentracijskem območju 
za nikelj  
 
Na sliki 32 je prikazana izdelana umeritvena krivulja intenzitete emisij v odvisnosti od 
utežne koncentracije niklja v območju 65%.  
 
 
Slika 32: Umeritvena krivulja za Ni 65%. 
S programom, ki smo ga ustvarili za nikljeve zlitine, smo lahko natančno merili 
posamezne vzorce zlitin A800H, A825, A625 ter zlitino Fe – Ni, ki je bila odvzeta na 
mestu EOPP pri izdelavi zlitine A825. Analizirane vzorce smo prav tako kontrolirali v 
glavnem laboratoriju s klasično analizo. Rezultati so pokazali ponovljive vrednosti in 
uspešno izdelavo analiziranih nikljevih zlitin. 
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4.5 Mikrostrukturne preiskave 
 
 
Slika 33: Primer metalografskega posnetka zlitine A825, povečava 200x. 
 
Slika 34: Primer metalografskega posnetka vzorca A825, ETA, povečava 200x. 
Na metalografskem posnetku nikljeve zlitine A825 pri 200x povečavi (slika 33) 
opazimo trdno raztopino 𝛾. Faza 𝛾 ima zaradi neravnotežnega strjevanja tipično 
dendritno morfologijo. Mikrostruktura je groba in neenakomerna, kar nakazuje, da je 
za funkcionalne lastnosti lito stanje potrebno ustrezno predelati. Običajno s 
kontroliranimi procesi plastične predelave in toplotne obdelave (gašenjem). Iz 
metalografske slike (slika 34) ugotovimo, da je strjevanje ETA vzorcev še vedno 
neravnotežno in je del odstopanj pri določevanju karakterističnih temperatur v 
primerjavi s termodinamskimi bazami lahko povezano tudi s tem.  
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V okviru diplomske naloge smo s termodinamskim modeliranjem, z uporabo kemične 
sestave obravnavanih nikljevih zlitin, izračunali potek strjevanja pri ravnotežnih pogojih 
ter z uporabo programa Thermo-Calc izrisali binarne in izopletne fazne diagrame 
večkomponentnih zlitin. Za izračune smo uporabili termodinamski podatkovni bazi 
TCFE7 in TCNI8. Izvedli smo meritve enostavne termične analize (ETA) z odvzemom 
vzorcev, direktno iz industrijskega procesa in pridobili vzorce za nadaljnjo DTA analizo,  
s ciljem določitve optimalnega temperaturnega programa za določitev karakterističnih 
temperatur solidus in likvidus. Rezultate vseh treh izvedenih metod smo za izbrane 
nikljeve zlitine A625, A800H, A825 ter zlitino Fe – Ni (pridobljeno pri postopku izdelave 
A825 na lokaciji EOPP) med seboj primerjali in ovrednotili. Iz dobljenih rezultatov lahko 
zaključimo sledeče: 
 
- Za uspešno izvedbo DTA analize nikljevih zlitin je potrebno optimizirati 
temperaturni program preizkusov. Izvedeni so bili trije cikli segrevanja in 
ohlajevanja. Prvi cikel smo uporabili za porušitev primarne lite strukture, pri 
drugem ciklu smo dobili okvirno vrednost Tliq.. Za nas je bil optimalen in 
ključen tretji cikel, kjer smo s počasno hitrostjo ohlajevanja ter 15 minutno 
izotermo 15-20 °C nad likvidus temperaturo dosegli preprečitev intenzivne 
podhladitve analiziranih vzorcev. Tak pristop nam daje po DTA metodi za 
nikljeve zlitine (materiale z nižjo entalpijo) uporaben in primerljiv rezultat, z 
ETA analizo kot termodinamsko napovedjo.  
 
- Primerjava rezultatov ovrednotenih temperatur med DTA in ETA za zlitini  
A800H in A825 pokaže, da sta metodi zelo natančni in primerljivi v območju 
likvidusa. Ugotovljeno je bilo odstopanje pri Tsol.. V območju solidus lahko 
prihaja do večjih razlik, ker je zlitina A825 bolj legirana od A800H. Pri ETA 
prihaja do večjih razlik, pri strjevanju po preseku, kot pri DTA. Ker prihaja 
do bogatenja taline pri procesu strjevanja, je ob manjših temperaturnih 
razlikah na račun majhnega vzorca ob kontrolni hitrosti DTA bližje ravnotežju 
in zato je bolj natančna eksperimentalna metoda 
 
- Termodinamski izračuni s programom Thermo-Calc so bili opravljeni na vseh 
obravnavanih nikljevih zlitinah v dveh različnih bazah TCFE7 in TCNI8. 
Analiza rezultatov prikaže, da je baza TCNI8 primerna za nikljevo zlitino, kjer 
so večje vrednosti niklja (več kot 50%) in posledično manjše vrednosti železa, 
t.j. zlitina A625. Zato za to zlitino baza TCFE7 ni primerna in vrednosti 
odstopajo. Velik delež niklja se nahaja v vzorcu Fe – Ni binarne zlitine, kjer 
opazno in skoraj identično odstopata oba termodinamska izračuna v obeh 
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bazah. Po vsebnosti niklja bi predvidevali ujemanje po nikljevi bazi, vendar 
tega iz eksperimentalnega dela odčitanih temperatur ni opaziti. Zato lahko 
sklepamo, da je razlog eksperimentalne narave in bi bilo potrebno vzorec 
ponovno analizirati. Pri zlitini A825, s približno vrednostjo niklja 40%, 
opazimo, da do neke meje obe bazi izračuna dajeta ponovljive rezultate. V 
primeru primerjave zlitine A800H (30% Ni) pa je bolj primerna baza TCFE7, 
predpostavljamo, da zaradi manjšega deleža niklja. 
 
- Primerjava metod Thermo-Calc/ETA/DTA pokaže splošno dobro ujemanje 
rezultatov pri temperaturah likvidus, ko opredelimo sestavo zlitine glede na 
bazo termodinamskega izračuna. Dobili smo ozek temperaturni interval 
solidus in likvidus temperatur in določili območje strjevanja, prav tako 
ohlajevanja. Metode so med seboj primerljive, kar je v skladu z literaturnimi 
viri za preostala nerjavna legirana jekla. 
 
- Določena temperaturna območja (DTA/ETA/Thermo-Calc) za obravnavane 
nikljeve zlitine so naslednje: 
 
 A800H A825 A625 
Tliq. 1396 °C - 1402 °C 1370 °C - 1373 °C 1344 °C - 1350 °C 
Tsol. 1363 °C - 1371 °C 1325 °C - 1355 °C 1264 °C - 1270 °C 
 
  
Sabina Trako    





[1] F. Zupančič, I. Anžel: Visokošolski učbenik GRADIVA – 1. izdaja. UM, Fakulteta za 
strojništvo 2007, str. 66-162, 198-199. 
[2] L. Vehovar: Nerjavna jekla in njihova korozijska odpornost, 1.natis. Ljubljana 2010, 
str. 550-552. 
[3] Standard Specification of Nickel-Iron-Chromium Alloy Plate, Sheet, and Strip. 
ASTM International, Designation: B 409-06. 2011 
[4] Standard Specification for Ni-Fe-Cr-Mo-Cu Alloy (UNS NO8825,UNS NO8221, and 
UNS NO6845) Plate, Sheet, and Strip. ASTM International, Designation: B 424-11. 
[5] Nickel and nickel alloy plate, sheet and strip, reference number ISO 6206: 1992 (E), 
First edition. 
[6] Waiz-und Schmiedestahl X10NiCrAlTi 32-10, Werkstoff-Nr. 1.4876. VdTÜV-
Werkstoffblatt WB 412, 12. 2009. 
[7] X10NiCrAlTi 32-20H erhähten Zeitstandfestigkeitseigenschaften Werkstoff-Nr. 
1.4876. VdTÜV - Werkstoffblatt WB 434, 12. 2009. 
[8] Hochkorrosionsbeständige Nickelbasis – Legierung, NiCr21Mo, Werkstoff-Nr. 
2.4858. VdTÜV - Werkstoffblatt WB 432/1, 12. 2009. 
[9] Specification Sheet: Alloy 825 (UNS N08825) W.Nr. 2.4858 
https://www.sandmeyersteel.com/images/SSC825-Spec-Sheet.pdf/ (pridobljeno: 22. julij 
2020). 
[10] Waiz- und Schmiedestahl X10NiCrAlTi 32-10, Werkstoff-Nr. 1.4876. VdTÜV-
Werkstoffblatt WB 412, 12. 2009,  
[11] Nickel and nickel alloy plate, sheet and strip, reference number ISO 6206: 1992 (E). 
ISO 6208, First edition 1992-07-05. 
[12] Addenn: Thermodynamic Parameters Used to Model the Fe-Ni Phase Diagram, 
Jurnal of Phase Equalibra Vol. 13 No. 6 1992. 
[13] A. Kalup, M. Žaludrova, S. Zla, L. Drazdova, L. Valek: Latent heats of melting and 
solidifying of real steel grades, Metal 2014, Brno, CZ. R., Maj 21st.23st 2014. 
Sabina Trako    




[14] S. H. Atapek, E. Erisir, S. Gumus: Modeling and termal analysis of solidification in 
a low alloyed steel, 23.25.5, Brno, CZ. R. 
[15] G. Klančnik, J. Medved, P. Mrvar: Differential thermal analysis (DTA) and 
differential scanning calorimetry (DSC) as a method of material investigation. 2010, Vol. 
57, 127-142. 
[16] D. Jagodic: Določanje toplotnih lastnosti eksotermno-izolacijskih materialov. 
Ljubljana: Naravoslovnotehniška fakulteta, Oddelek za materiale in metalurgijo UL 
2017, magistrsko delo. 
[17] H. E. O. Kellner, V. Karasev, O. Sundqvist, A. Memarpour, G. Jonsson: Steel 
research, Estimation of Non-Metalic Inclusions in Industrial Ni Based Alloys 825. 
[18] E. S. Huron,P.G. Roth: The materials, Metals  and Materials Society, Superalloys, 
Eight International Symposium, 1996, 359-368. 
[19] Computational Thermodynamics Inc.. http://www.calphad.com/iron-nickel.htm/ 
(pridobljeno: 23. 3. 2019). 
[20] Binary Systems: Mo – Ni, Londolt-Bnstein New series IV / 19 B, SGTE, 1-2 
[21] K. Zupan: Praktikum iz materialov, Interno gradivo. Ljubljana: Fakulteta za kemijo 
in kemijsko tehnologijo 2013/14. 
[22] K. Česnik: Korelativna mikroskopija jekla. Ljubljana: Fakulteta za kemijo in 
kemijsko tehnologijo UL 2014, diplomsko delo. 
[23] P. Brouwer: Theory of XRF, Getting acquainted with the principles, By PANalytical 
BV, The Netherlands, 2011. 
[24] J. Medved: Enostavna termična analiza-ETA. https://www.ntf.uni-
lj.si/ntf/raziskovanje/ric-ul-ntf/oprema/oddelek-za-materiale-in-metalurgijo-omm/ 
(pridobljeno: 27. 5. 2019). 
[25] D. A. Skoog, F. J. Holler and S. R. Crouch: Principles of Instrumental Analysis, 6th 
edition, str. 894-906. 
[26] S. Spaić: Fizikalna metalurgija. Binarni sistemi, Metalografija zlitin. Ljubljana: 
Naravoslovniška fakulteta, Oddelek za materiale in metalurgijo 2000, str. 1-169 
[27] Computational Thermodynamics. Calculation of Phase diagrams using the 
CALPHAD Method. http://www.calphad.com/nickel-chromium.html/ (pridobljeno: 24. 
avgust 2020). 
Sabina Trako    




[28] X-Ray Fluorescence spectrometry, PANalytical: The Analytical X-ray Company 
9498 704 06111 PN4427. 
[29] Introduction to alloy 625, part 2, by Rupert Wickens, LFF Group Engineering 
Manager, 2019. https://www.lff-group.com/posts/introduction-to-alloy-625-part-2/ 
(pridobljeno 1.3.2020) 
 
[30] G. Klančnik, D. Steiner Petrovič, J. Medved: Thermodynamic calculation of phase 
equIlibrIa in Stainless Steels, J. Min. Metall. Sect. B-Metall. 48 (3) B (2012) 383 - 390, 
Journal of Mining and Metallurgy, Section B: Metallurgy  
[31] S. Jurjevec, M. Finžgar: Termične metode, Termogravimetrična analiza in diferenčni 
dinamični kalorimeter, Vakuumist 38 (2018)  
[32] W. J. Boettinger, U. R. Kattner K.-W. Moon, DSC Measurements of Alloy Melting 
and Freezing, Department of Materials Science and Engineering, University of Wisconsin 
-Madison, November 2006  
[33] S. Spaić: Fizikalna metalurgija, Zgradba kovinskih materialov, Strjevanje kovinskih 
talin. Ljubljana: Naravoslovnotehniška fakulteta, Oddelek za materiale in metalurgijo 
2002, str.18-269. 
[34] P. Hug, L. Karvonen: Thermal analysis: TG/DTA/DSC, Solid State Chemistry & 
Catalysis, Empa 
[35] B. Bradaškja, M. Fazarinc, G. Klančnik: Method and device for determining 
characteristic temperatures of steel taken directly from a tundish , World Intellectual 
Property Organization, International Bureau, WO 2016/108762 Al 
